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In a multi-stage washing process for the removal of ammonia from coking oven gas, a portion of waste 
water, produced during the separation of ammonia from ammonia-containing water in an ammonia still, is 
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with ammonia-free water. 
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) Zwei- oder mehrstufiges Verfahren zur Auswaschung von Arnmoniak aus Gasen, tnsbesondere aus 
Koksofengas 

Zwei- oder mehrstufiges Verfahren zur Auswaschung von 
Arnmoniak aus Gasen, insbesondere aus Koksofengas. ■ 
Bei diesem Verfahren. wird als Waschmedium fur die ietzte 
Waschstufe oin Teilstrom des aus dem Ammoniakabtreiber 
ablaufenden Abwassers verwendet. Das in diesem Teilstrom 
noch vorhande'ne freie Arnmoniak wird dabei zunachst durch 
Zugabe von Saure neutratlsiert und erst daran anschlieSend 
erfolgt dessen Wiedereinleitung in den Ammoniakwascher. 
Das bei der Neutralisation gebildete Ammoniumsalz wird 
spaterirn Ammoniakabtreiber wiederzersetzt. 
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Zwei- oder mehrstufiges Verfahren zur Auswaschung 
von Ammoniak aus G.asen, insbesondere aus Koksofen- 
gas, bei dem die Auswaschung in der ersten oder 
den ersten Waschstufen mit angereichertem Anuno- 
niakwasser und in einer weiteren Waschstufe mit 
ammoniakfreiem Wasser erfolgt, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB fur diese zuletzt genannte Wasch- 
stufe ein Teilstrom.des aus dem Ammoniakab trei- 
ber ablaufenden Abwassers verwendet wird, wobei 
das in diesem Teilstrom noch vorhandene f reie 
Ammoniak vor der Wiederauf gabe auf den Ammoniak- 
wascher durch Zugabe von Saure neutralisiert 
und das dabei gebildete Ammoniamsalz im Ammoniak- 
abtreiber zersetzt wird. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichne t , 
dafl pro 1ooo Gas o,2 bis o,6 m 

neutralisiertes. Abwasser auf deh Ammoniakwascher 

aufgegeben werden. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB das im Abwasserteilstrom, der 
ZU m Ammoniakwascher zuriickgefuhrt wird, .vorhan- 
dene freie Ammoniak. durch Zugabe von Schwefel- 
saure neutralisiert wird. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Zersetzung des bei der 
Neutralisation gebildeten Ammoniumsal zes durch 
Natronlauge erfolgt. 
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Verfahren riach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet , da£ die Zugabe der Natronlauge- 
direkt auf den Ammo.niakabtreiber erfolgt. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis. 4 , dadurch 
gekennzeichnet,daB die Natronlauge auf. den Kopf 
des Arrimoniakwaschers aufgegeben und aus diesem 
oberhalb der Aufgabestelle fur den Teilstrom 
des aus dem Ammoniakabtreiber ablaufenden Ab- 
wassers wieder abgezogen und daran anschlieBend 
auf den Ammoniakabtreiber aufgegeben wird. 
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„ ehrstufiges Verfahren zur Auswasonung. von 
Oder ^ rS " f ^ nsbesondere su£ Koksofengas. 
Ammonia* a»= Gasen, insoe 

ein zwei- Oder mehrstufiges Ver- . 
Die Erfindung betri«« smt ,„ nla )c aus Gasen, insbeson- 

£a bren zur — n VeI n arri A us«as Chto g in der 
ae re aus ^^'^^fen .it engereicnerte, 
ersten °der den Was ^ Maschstufe mlt 

Ammonialcwasser und m em 
ammoniakfreiem Wasser erfolgt. . 

.ndirekten Verfahren zur Axnmoniakgewin- 
Beim sogenannten ^^ekten bekannt und oblich, 

nung aus ^sofengas ist noch enthaltene 

aas 1» Gas in, AnschluB an verfahren auszu- 

^oniak in einexn zwei- ^r .»* ^ ersten verfahrens- 

waschen, wobei in der ersten • ls Wasc hmedium 

^hprtem Ammon laJcw as ser 
stu fen ndt ^ er "° he ^" bei ^endete engereioberte 
-gearbeitet wi=a. « ^^^r aus einer nacngeschal- 
j^oiekwesser kann dabei ^ verv , e nde t hierfvir von 

. teten Wasobstufe °^/ t ^TorXagen- oder Kunlerkon- 
Teer befreites ^^^,% snisn Masc hstu f e wird dann 
. dansat. In der daran *" SChUeBend ^ £reiein wasser bis auf 
der R est des ^oniaKs It Gas ausg ewas=hen. 

einen Kesbgebalt von ca M, 3 n^ 2ueck . 

* le " te lr rtet es rrlscbwasser verwendet, bei den, 

maB igerweise LenausteuscheranXage die als 

durch Behandlung in ein Magn esiumionen , 

HSrteblldner fungierenden Calcium 
durch Harriumionen. erse«t vurden. 
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Es liegt jedoch auf der Hand, daB diese Art der Aufberei- 
tung des entharteten Frischwassers' relativ hohe Anlage- 
und Betriebskosten verursacht. 

In der DE-PS 855 452 ist deshalb bereits ein Verfahren 
der genannten Art zur Auswaschung von Ammbniak aus Koks- 
ofengas vorgeschlagen .worden, bei dem in der letzten 
Waschstufe nichtenthartetes. Frischwasser verwendet wer-. 
den soli. Hierbei ist vorgesehen, daB das aus dieser 
Endstufe. abflieflende, das restliche Axnmoniak enthalten- 
de Waschwasser mit. so grofier Verweilzeit durch einen 
Reaktionsraum ( Absetzbecken) geleitet wird, daB sich 
Erdalkalikarbonate ausscheiden und damit wenigstens eine 
teilweise Enthartung des Waschwassers erreicht wird. 
Daran ■ anschlieBend soil dieses teilenthartete Wasch- 
wasser einer : anderweitigen Verwertung,. z.B. in einem 
Kuhlwasserkreislauf , zugef uhrt werden . In der Praxis 
hat sich dieses Verfahren .aber ni'cht durchsetzen konnen, 
was of fensichtlich auf verschiedene Griinde zuruckzufiih- 
ren . ist . Einerseits diirfte die in der beschriebenen Art 
land We is e durch gefiihrte Enthartung des Waschwassers nur 
unvollst&ndig sein und verhaltnismaBig lange Standzeiten 
erf ordern , wobei die Verwertungsmoglichkeiten . fur das nur 
unvollst&ndig enthartete ammohiakhaltige Wasser beschrankt 
sein durften. Andererseits fiihrt das beschriebene Verfah- 
ren ' zwangslaufig zu einer Verringerung der Animoniakaus- 
beute, da das; in der Endstufe aus dem Gas ausgewaschene 
Anunoniak in diesem Falle mit dem Waschwasser verlorengeht. 

Der Erf in dung liegt deshalb die Aufgabe zu Grunde, das 
Verfahren der eingangs genannten Art dahingehend zu ver- 
bessem, ' daB auf die Verwendung von enthartetem Frisch- . 
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•t. apt letzten Waschstufe verzichtet werden kann , 

. w j . • _ col i bei diesem verbesserten 
Gleichzeitxg soil Dei . mn . a]cs e benso wie 

wasserbedarf fur die Auswaschung des ~a* * afazu _ 
die Menge des In, AnschluB an die Ammonxakabtrexbung 
stoBenden Abwassers verringert werden. 

-o ,iP in den Ansprtichen gekennzeichne t 
Die Erfindung, wxe sie in den An * enthar- 
• 1st, lost diese Aufgabe dadurch, daB 

. u e *Pr ein Teilstrom des aus dem Ammonxak 
tetem Frischwasser einiexxs das 

-hiAufewien Abwassers vetwendet wirfl, 
abtrexber ablaufenden fre±e ^iak durch 

in diesem Teilstrom noch vorhandene rr ^bildete 
2uga *e von saure. neutralisiert und das dabex gebxldete 
Joniomsalz im . A^oniakabtreiber zersetzt wxrd. 

aus dem Amnion xakacc re xu _ vbrfluter noch 

vor seiner Ableitung xn einen yorrxut 
malerwexse vor seiner unterworfen wird, 

^r^-r bioloqischen Abwasserreinxgung unterworr 
eaner bioiogibu raicium- und Magnesium- 

di e als Hartebildner fungxerenden Calcxum 

ionen nicht enthait. ^ ^ Ammoniak 

noch einen Gehalt von ca, 1oo ng/ltr. frex 

auf ' Da dieses frele Ammonia* im Ammoniakwascher store 

I 6 in aeeigneter Weise beseitigt werden. Das 
wirkt, muB es in geeignewi dem 
. rf lnd» W «M. Verfahren sleht da.halb vor « 

auf den Ammoniakwascher zurucjsge 

. _ saure neutralisiert wird, wobex 
gabe von Saure n bilden Hierflir kahn vorzugs- 

spreohenden Ammoniumsalze bxlden. Hi 

.else Schwefelsaure verwendet werden. Das hex der Neu 
wexse nphildete Ammoniums alz 

tralisation des freien Ammonxaks gebildete Amm 
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bleibt in dem Abwasserteilstrom gelost, der auf den Ammo- 
niakwascher zuruckgepumpt wird. Eine unerwOnschte Anrei- 
cherung von Ammoniums al z en, die durch die Kreislauf f On- 
rung des Abw.as.sers auftreten konnte, wird dabei durch das 
erfindungsgemMBe Verfahren deshalb : vermieden, well im 
Ammoniakwascher eine Mischung des aufgegebenen Abwasser- 
teilstromes mit Kondensat aus dem Gas erfolgt und anschlie- 
Bend das im Abwasserteilstrom enthaltene Ammbniumsalz im 
Ammoniakabtreiber zersetzt wird. Diese Zersetzung erfolgt 
vorzugsweise durch Natronlauge, die in Form einer. wasse- 
rigen Losung zur Anwendung gelangt. Diese Natronlauge- 
Losung kann dabei entweder direkt auf den Ammoniakabtrei- 
ber aufgegeben werden, oder es erfolgt zunachst deren Au£- 
gab'e auf den Kopf des Ammoniakwaschers. Hierbei wird ein 
zusatzlicher Reiniguhgsef f ekt in dem aus dem Ammoniak- . 
wascher austretenden Koksofengas erzielt. Infolge des 
Schwefelwasserstoff- und Kohlendioxidgehaltes des Koks- 
ofengases wird hierbei die zugegebene Natronlauge wenig- 
stens teilweise in Natriumsulfid und Natriumcarbonat um- 
gewandelt. Diese alkalische Losung wird sodann oberhalb 
der Aufgabes telle fur den Abwasserteilstrom aus dem Ammo- 
hiakabtreiber wieder aus dem Ammoniakwascher abgezogen 
und gelangt erst daran anschliefiend auf den Ammoniakab- 
treiber. Die Zugabe der Natronlauge-LSsung muB naturlich 
in jedem Falle so hemes sen werden, daB die zugegebene Men- 
ge ausreicht, um im Ammoniakabtreiber das gesamte dort 
vorliegende gebundene Ammoniak in Freiheit zu setzen. Das 
heifit, nicht nur das gebundene Ammoniak, welches aus dem 
Abwasserteilstrom stammt, der auf den Ammoniakwascher zu- 
rQckgepun.pt wurd, muB in Freiheit gesetzt werden, sondern 
auch jenes' gebundene Ammoniak, das gegebenenf alls im an-r 
gereicherten Ammoniakwas.se r entha'i'ten 1st, das beispiels- 
weise in Form yon yorlage-und KOhlerkondensat auf die erste o 
ste oder die ersten rW.aschstufen des Ammoniakwascher a auf- 
gegeben wird. 

• / • • 
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Weitere Einzelheiten des erf indungsgemaBen Verfahrens 
^11^ nachfolgend an Hand der in den Abbildungen darge- 
stellten FlieBschemata erlautert werden. Hierbei zeigen: 


r±g« 


■ein 


FlieBschema des erf indungsgemaGen Ver- 
fahrens, bei dem die erforderliche Natronlauge- 
Losung direkt auf den Ammoniakabtreiber auf- 
gegeben wird. 


UBd 


Fla 2 ein FlieGschema des erf indungsgemaBen Verfah- 

rens, bei dem die erforderliche Natnmlaege-Lb- 
sung auf den Mmoniakwascher auf gegeben wird. 

nie FlieBschemata zeigen dabei nur die fur die Erlauterung 
Ls erfindungsgemaBen verfaHren, unbedingt erforderlichen 
Auiageteile, wahrend die yor-. rwiechen- und nachgeschal- 

. ^a. „ ^.r rsserzeuaung bzw. Gasbehandlung 
teten Einrichtungen der Gaserzeuguny 

nicht dargestellt sind. . 

D as FlieBschena in Fig. 1 dient dabei gleichzeitig der Er- 
lauterung eines Ausfuhrungsbeispiels, bei dem 7 o ooo * 
Koksofengas pro Stunde behandelt werden sollen. Dieses Gas 
d as nach der entsprechenden vdricflhlung.no* einen Ammo- 
niaXgehalt von 5,6 g/looo"^ Gas enthalt, wird ,dber dxe 
Htln, 1 mit einer Temperatur von 26 °C in. den An.on.aK 
.ascher 2 eingeleitet. Der Am.oniakwascher 2 
eine bei der Koksof engasbehandlung bekannte und Ubliche 
Konstruktion aufweisen und rait geeigneten Einbauten yer- . 
sehen sein. Im vorliegenden Ausf uhrungsbelspiel handelt 
es sich urn einen zweis tufenwascher . In praxi konnen aber 
. naturlich auch mehr als zwei Waschstufen zur Anwendung 
. gelangen. In der ersten Waschstufe wird hierbei uber dxe 
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.Leitung 3 angereichertes Ammoniakwas.ser auf den Ammoniak- 
wascher 2 aufgegeben. Dabei handelt es sich in diesem 
Falle um Vorlagen- und KOhlerkondensat, das insgesamt 
8,75 g/1 Ammoniak enthalt. In der zweiten und damit^letz- 
ten Waschstufe werden uber die Leitung 4 pro iooo m n Gas 
o,5 m 3 neutralisiertes Abwasser aus dem Ammoniakabtrei- 
ber 7 auf den Ammoniakwascher 2 aufgegeben. Das im Gas 
noch vorhandene Ammoniak wird dadufch bis auf einen Rest- 
gehalt von ca. o,1 g NH 3 pro 1ooo m 3 Gas ausgewaschen- 
Mit diesem Restgehalt gelangt.das Gas uber die Leitung 5 
zu den nachfolgenden, im FlieBschema nicht dargestellten 
Behandlungsstufen. Die im Ammoniakwascher 2 ablaufenden 
Waschwasser werden im Sump f desselben gesammelt und aus 
diesem liber, die Leitung 6 abgezogen. ■ 

Diese ammoniakhaltigen Waschwasser werden uber die Lei- 
tung 8-auf den Ammoniakabtreiber 7 aufgegeben, in dem das 
in dies en Wassem enthaltene Ammoniak abgetrieben wird. 
Der hierfiir erf orderliche Wasserdampf wird uber die Lei- 
tung 9 in den Ammoniakabtreiber 7 eingeblasen, bei dem 
es sich wiederum um eine fur diesen Zweck bekannte Kon- 
struktion handeln kann. Die abgetriebenen Ammoniakbruden 
werden uber die Leitung 1o abgezogen und danach ihrer 
weiteren Behandlung zugefiihrt, wahrend . gleichzeitig das 
anfallende Abwasser den Ammoniakabtreiber 7 mit einer 
Tempera tur von ca. 1 1 3°C iiber die Leitung 1 1 verla.Bt. 
Dieses Abwasser muB vor seiner Einleitung in eineh Vor- 
f luter einer biologischen Abwasserreinigung . unterworf en 
werden. Uber die Pumpe 12 wird- daher ; dieses Abwasser z.u- 
nachst durch den Warmeaus.tauscher 24 und daran anschlie- 
Bend in die im Fliefischema nicht ' dargestellte Abwasser- 
reinigungsanlage gepumpt, Im Warmeaus tauscher 2 4 erfolgt 
die fur die biologische Abwasserreinigung erforderliche 
Abkiihlung des. Abwassers bis auf ca. 25 - 3o C. 


330666^ 


<_ 24.2.1983 
N 489o/7c 

— o 


Die «r die Freisetzung des gebundenen Ammoniaks 

er£ orderliohe N atr=nlau,e- L dsung wird uber die Leltung 13 

Irf den A^oniakabtreiber 7 aufgeg.eben. Von de m , 

au£ aen wird er f indungsgema.B ein 

Leitung 11 ablaufenden Abwasser wxr 

Teilstrom von o,5 « 1oo ° 15ein . 

dieses Teilstromes, Das Abwasser eiltha.lt noch 

\ Wl freies Ammoniak, das zunachst neutra- 
, ierzu wird aus de, VorratsbehMlter 17 

lisiert werden mufi. Hxerzu wxr Lei tung 18 

die erforderXiche Menge Schwe, elsaure ub r ^ ^ 

in den .Xelbt . 

son des frexen Ammonxaks ^ ■ „ 

in dem Abwasser teilstrom gelost, der uoer 
in dem *° abgezogen und durch die Pumpe 2o 

aus dem Dosxertank is ar>g * _ _ g dann die 

,„r Leitung 4 gepumpt wird. Von dort aus erioxg 

wascher 2. Durch die Leitung .2 1 kann ^^ebene^o 
rrischwasser auf den Ammoniakwasober * u£ *° 9 ^ vQr . 
falls es aus irgendeine* Grunde su Storungen » der 
st ahend beschriebenen AbwasserrttoKfuhrun, 

' v. , <„ Pia 2 untersoheidet sich von dem 

W TTl tm " i- wesentlioben nur dadureb. da, die 
FlieBschema in Fig* » **" ■ ■ ' lV . in . 

zugabe der Katronlauge-Losung uber die Lertung 13 » 
! ' sel Falle nicbt auf den Kopf des Munoniakabtrerbers 7. 

lei auf den Kopf des Ananoniakwasobers 2 erfolgt. Die- 
sondern aut aen ^ , rt . s 0 H e rhalb der 

ser 1st in diesem Falle so ausgebildet, daB ober 
? . t lu= «r die Leitung 4 ein gasdurchlassiger, 
a r/f 0 ^ " -durobi a ssiger Boden 2 2 angeordnet 1st. 
«ber oil leitung 13 auf gegebene N ,atronlau,e-Losung . 
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reagierf dabei mit dem Gas im Oberteil des Ammoniakwa- 
schers 2 wenigstens teilweise unter Bildung von Natrium- 
sulfid und Na.triumcarbonat sowie gegebenenf alls Natrium- 
cyanid. Die sich auf dem Boden 22 ansammelnde alkalische 
Losung wird fiber die Leitung'23 aus dem Ammoniakwascher 2 
abgezogen und auf den Kopf des Ammoniakabtreibers .7 auf- 
gegeben, wo sie der Zersetzung des gebundenen Ammoniaks 
dient. Im iibrigen haben die mit Fig. 1 ubereinstimmen- 
den Bezugszeichen die gleiche Bedeutung wie in Fig. 2, 
so daB sie keiner weiteren Erlauterung bedurfen. Durch 
die vorstehend beschriebene Einleitung der Natronlauge- 
Losung iiber den Ammoniakwascher 2 wird in diesem eine 
zusatzliche Auswaschung von sauren Bestandteiien, ins- 
besondere Schwef elwasserstof f , aus dem Gas erreicht. 
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